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The invention relates to a device for generation of 
a defined environment for particulate samples, 
comprising a retainer element (22) with a support 
end for a particulate sample and a device for 
generating a moist gas stream at an outlet end 
(30), whereby the outlet end (30) is directed at 
the support end. The device for generation of the 
moist gas stream comprises an arrangement 
(44), for the preparation of a gas with a first 
temperature and a first relative humidity, such 
that the gas has a first dew point temperature. A 
cooler (46) is also provided, for the cooling of the 
gas to a cooler temperature with condensation of 
humidity, in order to bring the gas to a second 
dew point temperature which corresponds to the 
cooler temperature. A device (24,28) for 
supplying the gas with the second dew point 
temperature to the outlet end (30), whilst 
preventing a condensation of humidity from the 
gas and a device for adjusting the relative 
humidity of the gas at the outlet end (30), by 
adjusting the cooler temperature and the 
temperature of the gas to the outlet end, are also 
provided. 
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(54)Bezeichnung: Vorrichtung und Verfahren zur Erzeugung einer definierten Umgebung fur partikelfdrmige Pro- 
ben 

(57) Zusammenfassung: Die voriiegende Erfindung schafft 32 30 



eine Vorrichtung zur Erzeugung einer definierten Umge- 
bung fur partikelfdrmige Proben, die ein Halteelement mit 
einem Auflageende fur eine partikelfdrmige Probe und eine 
Vorrichtung zum Erzeugen eines feuchten Gasstroms an 
einem Mundungsende derselben, wobei das Mundungsen- 
de auf das Auflageende gerichtet ist, aufweist Die Vorrich- 
tung zum Erzeugen des feuchten Gasstroms umfaftt eine 
Einrichtung zum Bereitstellen eines Gases, das eine erste 
Temperatur und eine erste relative Feuchte aufweist, so 
daft das Gas eine erste Taupunkttemperatur besitzt. Ferner 
ist ein Kuhler zum Abkuhlen des Gases auf eine Kuhlertem- 
peratur unter Kondensation von Feuchtigkeit vorgesehen, 
urn eine zweite Taupunkttemperatur des Gases, die der 
Kuhlertemperatur entspricht, einzustellen. Eine Einrichtung 
zum Leiten des Gases mit der zweiten Taupunkttemperatur 
zu dem Mundungsende unter Verhinderung einer Konden- 
sation von Feuchtigkeit aus dem Gas und eine Einrichtung 
zum Einstellen der relativen Feuchte des Gases an dem 
Mundungsende durch Einstellen der Kuhlertemperatur und 
der Temperatur des Gases an dem Mundungsende sind 
femer vorgesehen. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Vorrichtungen und Verfahren zur Erzeugung einer definier- 
ten Umgebung fur partikelformige Proben und insbesondere fur partikelformige Proben, die in einer Umgebung 
definierter Feuchte gehalten werden mussen, wie z. B. Proteinkristallen. 

[0002] Die Proteinkristallographie ist ein Verfahren zur Strukturanalyse von Proteinen, bei dem diese in einem 
kristallisiertem Zustand einer Rontgen- oder Synchrotronbestrahlung ausgesetzt werden, urn aus Beugungs- 
bildern die Molekulstruktur aufzuklaren. Durch die Anlagerung unregelmaflig geformter Proteine in einem Pro- 
teinkristall entstehen Kanale, welche mit Kristallisationslosung gefullt sind. Proteinkristaile sind durch den ho- 
hen Solvenzgehalt sowie durch die im Vergleich zu Kristallen von Kleinmolekulen schwachen Kontakte sehr 
empfmdlich und nur in einer speziellen Umgebung stabil. 

[0003] Urn eine solche stabile Umgebung zu gewahrleisten, wurden fruher Proteinkristaile mit etwas Mutter- 
lauge, d. h. der Losung, in derder Kristall gewachsen ist, in eine Glaskapillare montiert, die dann an beiden 
Enden verschlossen wird. Dabei stellt sich in der Kapillare eine Atmosphare ein, in der der Kristall haltbar ist. 
Diese Vorgehensweise ist jedoch nachteilhaft, da es sich urn ein geschlossenes System handelt, so daft Ma- 
nipulationen am Kristall nicht mehr moglich sind. Ferner ist es bekannt, Proteinkristaile in einem sogenannten 
Loop, der eine Schlaufenha!terung darstellt, einem Schockgefrieren zu unterziehen und bei tiefen Temperatu- 
ren zu messen. Abgesehen von einem Temperaturannealing ist auch hier der Kristall nicht mehr manipulierbar. 
[0004] in neuerer Zeit wurden Systeme bekannt, bei denen Proteinkristaile in einem feuchten Luftstrom stabil 
gehalten werden, wobei durch die Einstellung der Feuchte des Luftstroms die relative Feuchte am Kristall bei 
einer gleichzeitigen Analyse des Kristallzustands an einer Rontgenkamera kontrolliert werden kann. 
[0005] Derartige Systeme sind beispielsweise bei Reiner Kiefersauer u.a., „Free-mounting system for protein 
crystals: transformation and improvement of diffraction Power by accurately control humidity changes", J. Appl. 
Cryst. (2000), 33, S. 1 .223-1 .230, und der EP-A-0987543 bekannt. Diese bekannten Systeme umfassen einen 
Meftkopf, der sowohl eine Halterung fur einen zu untersuchenden Proteinkristall als auch einen Gaskanal zum 
Zufuhren eines feuchten Luftstroms zu dem Proteinkristall umfafit. Die Feuchte des Luftstroms wird bei diesen 
bekannten Systemen unter Verwendung eines Feuchteregelungssystems eingestellt, urn abhangig von der 
mittels eines Feuchtesensors erfafiten Feuchte das Mischverhaltnis eines trockenen Luftstroms und eines nas- 
sen Luftstroms einzustellen, urn somit die Feuchte des Luftstroms zu regeln. 

[0006] Ein gleichartiges Verfahren zur Einstellung der Feuchte ist auch bei R. Kiefersauer u. a., „Protein-Crys- 
tal Density by Volume Measurement and Amino-Acid Analysis", J. App1. Cryst. (1996), 29, S. 311-317, be- 
kannt. Bei T. Sjogren u.a., „Protein crystallography in a vapour stream: data collection, reaction initiation and 
intermediate trapping in naked hydrated Protein crystals", J. Appl. Cryst. (2002) 35, S. 113-116, ist ebenfalls 
ein System zur Proteinkristallographie in einem feuchten Luftstrom beschrieben. Bei diesem bekannten Sys- 
tem wird eine Blasensaule (Bubbler) verwendet, urn das Gas mit einer gewunschten Feuchtigkeit zu beauf- 
schlagen. Dabei la&t man das Gas durch eine Flussigkeit aufsteigen, wobei die Feuchtigkeit des Gases durch 
ein Andern der Temperatur der Flussigkeit oder durch ein Verandern der Zusammensetzung derselben mani- 
puliert werden kann. Das Gas mit der so eingestellten Feuchtigkeit wird uber ein Puffergefafc einer Duse zu- 
gefuhrt, an deren Auslaliende an einer Halterung ein Kristall angeordnet ist, so dad ein laminarer Gasfluft auf 
den Kristall trifft. 

[0007] Die bekannten Systeme zum Einstellen der Feuchte eines Gasstroms sind nachteilig dahingehend, 
dafi mit denselben eine exakte Einstellung der Feuchte, insbesondere in einem interessierenden Bereich 
knapp unterhalb von 100% relativer Feuchte, schwierig realisierbar ist. Bei den erstgenannten Verfahren unter 
Verwendung eines Feuchtesensors ist aufgrund der raumlichen Enge am Kristall der Einsatz des Sensors zur 
Messung der relativen Feuchte direkt am MeRort zur Regelung einer Befeuchtungseinrichtung nicht moglich. 
Daruber hinaus weisen am Markt erhaltliche Relativ-Feuchte-Sensoren keine ausreichende Genauigkeit und 
Langzeitstabilitat im benotigten Feuchtebereich auf. 

[0008] Die Aufgabe der voriiegenden Erfindung besteht darin, Vorrichtungen und Verfahren zur Erzeugung 
einer definierten Umgebung fur partikelformige Proben zu schaffen, die eine hochgenaue und langzeitstabile 
Feuchtekonditionierung am Ort einer partikelformigen Probe ermoglichen. 

[0009] Diese Aufgabe wird durch eine Vorrichtung gemaft Anspruch 1 und ein Verfahren gemaft Anspruch 1 3 
gelost. 

[0010] Die vorliegende Erfindung schafft eine Vorrichtung zur Erzeugung einer definierten Umgebung fur par- 
tikelformige Proben mit folgenden Merkmalen: 

einem Halteelement mit einem Auflageende fur eine partikelformige Probe; 

einer Vorrichtung zum Erzeugen eines feuchten Gasstroms an einem Mundungsende derselben, wobei das 
Mundungsende auf das Auflageende gerichtet ist, 

wobei die Vorrichtung zum Erzeugen des feuchten Gasstroms folgende Merkmale aufweist: 
eine Einrichtung zum Bereitstellen eines Gases, das eine erste Temperatur und eine erste relative Feuchte auf- 
weist, so daft das Gas eine erste Taupunkttemperatur besitzt; 
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einen Kuhler zum Abkuhlen des Gases auf eine Kuhlertemperatur unter Kondensation von Feuchtigkeit, urn 
eine zweite Taupunkttemperatur des Gases, die der Kuhlertemperatur entspricht, einzustellen; 
eine Einrichtung zum Leiten des Gases mit der zweiten Taupunkttemperatur zu dem Mundungsende unter Ver- 
hinderung einer Kondensation von Feuchtigkeit aus dem Gas; und 

eine Einrichtung zum Einstellen der Kuhlertemperatur und der Temperatur des Gases an dem Mundungsende 
zum Einstellen der relativen Feuchte des Gases an dem Mundungsende. 

[0011] Die vorliegende Erfindung schafft ferner ein Verfahren zur Erzeugung einer definierten Umgebung fur 
partikelfdrmige Proben mitfolgenden Schrttten: 

Halten einer partikelformigen Probe an einem Auflageende eines Halteelements; 

Erzeugen eines feuchten Gasstroms an einem Mundungsende, das auf das Auflageende gerichtet ist, mitfol- 
genden Teilschritten: 

Bereitstellen eines Gases, das eine erste Temperatur und eine erste relative Feuchte aufweist, so dad das Gas 
eine erste Taupunkttemperatur besitzt; 

Abkuhlen des Gases auf eine Kuhlertemperatur unter Kondensation von Feuchtigkeit, urn eine zweite Tau- 
punkttemperatur des Gases, die der Kuhlertemperatur entspricht, einzustellen; 

Leiten des Gases mit der zweiten Taupunkttemperatur zu dem Mundungsende, wobei verhindert wird, dafc 
Feuchtigkeit aus dem Gas kondensiert; und 

Einstellen der Kuhlertemperatur und der Temperatur des Gases an dem Mundungsende zum Einstellen der 
relativen Feuchte des Gases an dem Mundungsende. 

[0012] Erfindungsgemaft wird, urn eine hohe benotigte Genauigkeit der Feuchtewerte eines Testgases, typi- 
scherweise Luft, am Ort einer partikelformigen Probe zu erreichen, auf eine Regelung der Feuchte mittels ei- 
nes Regelkreises aus Befeuchtung und Feuchtesensor verzichtet. Stattdessen erfolgt die Einstellung der 
Feuchte erfindungsgemafc uber die Vorgabe der Taupunkttemperatur ohne aktive Feuchtemessung. Dabei 
wird erfindungsgemaft zur Feuchteeinstellung des Taupunkts eine zweistufige Konditionierung eingesetzt, die 
unter Verwendung einer Befeuchtungseinheit und einer Kondensationseinheit in der Form eines Ruckkuhlers 
erfolgt. In der Befeuchtungseinheit wird das Testgas mit einer zu hohen Feuchtigkeit versehen, indem sowohl 
Taupunkt als auch Temperatur des Testgases auf einen Wert oberhalb des gewunschten Werts eingestellt wer- 
den. Danach wird das Gas in dem Ruckkuhler wieder abgekuhlt, wobei uberschussiges Wasser im Gas wieder 
kondensiert. Somit legt die Ruckkuhlertemperatur, auf die das Gas abgekuhlt wird, den gewunschten Gastau- 
punkt fest. Die Taupunkttemperatur entspricht der Gastemperatur, bei der gerade 100% relative Feuchte im 
Gas vorliegen, d. h. das Gas ist vollstandig gesattigt, selbst minimale zusatzliche Wassermengen konnen nicht 
mehr vom Gas aufgenommen werden. Dieser Zustand wird durch die kontrollierte Kondensation erzielt. 
[0013] Das so konditionierte Testgas, typischerweise Luft, wird zum Mellkopf gefuhrt und nimmt im dortigen 
Warmetauscher die gewunschte Gastemperatur an. Urn wahrend des Fuhrens des konditionierten Testgases 
zum Mefikopf eine Kondensation von Feuchtigkeit aus demselben zu verhindern, werden in der Regel beheizte 
Leitungen, die das Testgas oberhalb der Kuhlertemperatur halten, verwendet. Die Temperatur des Gases an 
dem Mundungsende wird gesteuert, so daft sich der Feuchtegehalt des MelJgases, ausgedruckt in relativer 
Feuchte, eindeutig durch Berechnung aus den Grolien .Taupunkttemperatur" und ^Gastemperatur am Mun- 
dungsende" ergibt. Anderungen des Feuchtegehalts konnen nun eingestellt werden, indem entweder die Tau- 
punkttemperatur, d. h. die Kuhlertemperatur, oderdie Gastemperatur am Mundungsende entsprechend einge- 
stellt werden. 

[0014] Der Zusammenhang zwischen relativer Feuchte frei. Taupunkttemperatur T dp und Gastemperatur T g 
ist dabei durch die sogenannte Magnus-Formel gegeben. Diese lautet: 



a b 



Tap - T g 



(b w + T dp Xb w + T g )_ 



x 100% 



mit den Konstanten a w = 1 7,50 und b w = 241 ,2 K. 

[0015] Die Einstellung der Testgastemperatur am Mundungsende erfolgt dabei vorzugsweise durch das Ein- 
stellen der Temperatur eines Meftkopfes, durch den das Testgas geleitet wird und der das Mundungsende auf- 
weist. Die Temperatur des MeRkopfes kann mittels beliebiger bekannter Einrichtungen eingestellt werden, bei- 
spielsweise unter Verwendung von Heizwicklungen, unter Verwendung von Peltier-Elementen oder unter Ver- 
wendung eines Flussigkeitswarmetauschers. Neben einer Erwarmung des Testgases im Meflkopf ist durch 
den Einsatz von Kuhlaggregaten damit auch eine Abkuhlung moglich, so dafi ein weiterer Temperaturbereich 
des Testgases eingestellt werden kann. Durch eine Abkuhlung ist es abhangig von der Au&entemperatur auch 
moglich, sehr hohe Feuchten einzustellen. 

[001 6] Erfindungsgemafi wird vorzugsweise die Temperatur am Probenkopf und somit die Gastemperatur auf 
einen konstanten Wert gesteuert bzw. geregelt, wahrend die Taupunkttemperatur, d.h. die Ruckkuhlertempe- 
ratur, entsprechend der gewunschten Feuchte variiert wird. Alternativ kann die Taupunkttemperatur konstant 
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gehalten werden und die Temperatur des Probenkopfs entsprechend der gewunschten Feuchte variiert wer- 
den. 

[0017] Urn die Genauigkeit der Einstellung der relativen Feuchte am Mundungsende und somit an der parti- 
kelformigen Probe, die vorzugsweise unmittelbaran dem Mundungsende angeordnet ist, zu erhohen, umfas- 
sen bevorzugte Ausfuhrungsbeispiele der vorliegenden Erfindung eine Einrichtung, urn den durchfluftabhan- 
gigen Druckverlust in der Gasleitung zwischen dem Kuhler und dem Mundungsende bei der Einstellung der 
relativen Feuchte, d. h. der Einstellung des Gastaupunktes oder der Einstellung der Gastemperatur am Mun- 
dungsende, zu kompensieren. 

[0018] Bei weiteren Ausfuhrungsbeispielen ermoglicht die erfindungsgernafte Vorrichtung ferner neben der 
Konditionierung von Temperatur und Feuchte des Testgases das Zumischen eines oder mehrerer zusatzlicher 
Fremdgase und/oder einer mit einem Verdampfer in einen gasformigen Zustand uberfuhrten Flussigkeit. Dabei 
weist die Vorrichtung entsprechende Massenfluftregler auf, urn alle Fluidstrome, d. h. Meftgas, Fremdgase 
und/oder Flussigkeit, zu dosieren, so daft aus der Verhaltnisbildung der Massenstrdme eine Absenkung bzw. 
Anhebung des im Ruckkuhler eingestellten Taupunktes bzw. der Gastemperatur am Mundungsende berechnet 
werden kann. 

[0019] Statt entsprechender Massenflussregler konnen auch andere Einrichtungen zum Erzeugen eines de- 
finierten Flusses bzw. Volumenstroms verwendet werden, beispielsweise Einrichtungen, die durch einen 
Schrittmotor angetriebene Pumpen beinhalten, urn dadurch einen definierten Volumenstrom zu bewirken. 
[0020] Bei den erfindungsgemaften Vorrichtungen und Verfahren hangt die Genauigkeit der Feuchteeinstel- 
lung nicht von Feuchtesensoren ab, sondern nur von langzeitstabilen Temperatursensoren, die zur Einstellung 
Gastemperatur am Mundungsende sowie zur Einstellung der Kuhlertemperatur verwendet werden, wobei die- 
se Temperatursensoren nicht direkt mit dem Testgas in Kontakt kommen mussen. Somit treten erfmdungsge- 
maft die Nachteile von Relativ-Feuchte-Sensoren nicht auf, die darin bestehen, daft bei solchen Sensoren eine 
Alterung des Sensormaterials die Kennlinie verschiebt, daft solche Sensoren eine schlechte Genauigkeit im 
Bereich von 90% relativer Feuchte bis 100% relativer Feuchte aufweisen, daft die genannte Alterung in diesem 
Bereich noch extremer ist, und daft Feuchtesensoren mit einer hinreichenden Genauigkeit extrem teuer sind. 
Uberdies besitzen billigere Sensoren meist lediglich einen eingeschrankten Meftbereich. Taupunktfuhler er- 
moglichen ferner nicht eine Taupunktkonstanz im Bereich von hundertstel Grad, wahrend dies bei der Verwen- 
dung von Temperaturfuhlern, wie sie erfindungsgemaft erfoigt, garantiert werden kann. 
[0021] Weiterbildungen der vorliegenden Erfindung sind in den abhangigen Anspriichen dargelegt. 
[0022] Bevorzugte Ausfuhrungsbeispiele der vorliegenden Erfindung werden nachfolgend Bezug nehmend 
auf die beiliegenden Zeichnungen naher erlautert. Es zeigen: 

[0023] Fig. 1 eine schematische Darstellung eines Systems, bei dem eine erfindungsgernafte Vorrichtung 
verwendet werden kann; 

[0024] Fig. 2 eine schematische Darstellung eines Ausfuhrungsbeispiels einer erfindungsgemaften Vorrich- 
tung; 

[0025] Fig. 3 eine schematische Darstellung eines alternativen Ausfuhrungsbeispiels einer erfindungsgema- 
ften Vorrichtung; und 

[0026] Fig. 4 eine schematische Darstellung eines weiteren alternativen Ausfuhrungsbeispiels einer erfin- 
dungsgemaften Vorrichtung. 

[0027] Fig. 1 zeigt ein System, bei dem die vorliegende Erfindung Anwendung finden kann, das einen Steu- 
errechner 10, eine Steuerelektronik 12, eine Befeuchtungseinheit 14 und einen Probenkopf 16 aufweist. 
[0028] Der Probenkopf 16 kann ein herkommlicher Probenkopf sein, wie er beispielsweise in der oben ge- 
nannten EP-A-0987543 beschrieben ist. Dieser Probenkopf umfaftt ein Auftenteil 18 und ein Innenteil 20, das 
vorzugsweise bezuglich des Auftenteils 18 beweglich ist. An dem Innenteil 20 angebracht ist ein Halteelement 
22 zum Halten einer partikelformigen Probe, insbesondere eines Proteinkristalls. Die vorliegende Erfindung ist 
jedoch nicht auf die Verwendung fur partikelfdrmige Proben in Form von Proteinkristallen beschrankt, sondern 
kann vorteilhaft fur jegliche partikelformige Proben verwendet werden, die einen hohen Flussigkeitsgehalt auf- 
weisen, d.h. in einer feuchten Umgebung gehalten werden mussen. Hierzu zahlen biologische Objekte, wie z. 
B. biologische Zellen oder Zellbestandteile, oder auch synthetische nichtkristalline Objekte mit einem hohen 
Losungsmittelgehalt. 

[0029] In Fig. 1 ist das Halteelement 22 als eine Schlaufenhalterung dargestellt, das als Auflageende eine 
Schlaufe (Loop) besitzt, in die ein Proteinkristall eingesetzt werden kann. Derartige Schlaufenhalterungen sind 
aus der Proteinkristallographie insbesondere zum Schockgefrieren von Proben bekannt. Alternativ kann die 
Halterung eine mit Unterdruck betriebene Hohlkapillare (Vakuumpinzette) oder auch ein kompaktes, langge- 
strecktes, spitzenformiges Bauteil aufweisen, an dessen Ende eine Auflage fur die partikelformige Materialpro- 
be gegeben ist. Bei der erfindungsgemaften Vorrichtung sind dabei jegliche Halterungsvorrichtungen anwend- 
bar, bei der die partikelformige Probe am Auflageende eines Halteelements unter Wirkung von Adsorptions- 
kraften, elektrischen Kraften, einem Klebematerial oder dergleichen anhaften kann. 

[0030] Wie in Fig. 1 gezeigt ist, umfaftt der Probenkopf 16 ferner einen Gaskanal 24, uber den ein feuchter 
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Luftstrom zu dem Auflageende des Halteelements 22 und somit der partikelformigen Probe zugefuhrt werden 
kann. An den Gaskanal 24 angeschlossen ist eine Gasleitung 28, uber die der Probenkopf 16 mit der Befeuch- 
tungseinheit 14 verbunden ist. Der feuchte Gasstrom 26 wird dabei unter Druck von der Befeuchtungseinheit 
14 uber die Gasleitung 28 und den Gaskanal 24 zu einem Mundungsende 30 des Gaskanals 24 geleitet. 
[0031] Das Auflageende des Halteelements 22 befindet sich vorzugsweise unmittelbar am Mundungsende 
30, wobei jedoch eine bestimmte Beabstandung, beispielsweise in der Grofienordnung von 1 bis 10 mm, vor- 
zugsweise 2 bis 3 mm, in der Regel vorgesehen ist, urn eine gleichzeitige Analyse des Kristallzustands unter 
Verwendung einer Rontgenkamera zu ermoglichen. Vorzugsweise ist der Gaskanal 24 und das Mundungsen- 
de 30 desselben ausgestaltet, urn im Bereich des Auflageendes des Halteelements 22 einen im wesentlichen 
laminaren Gasstrom 26 zu gewahrleisten. Zu diesem Zweck kann es vorteilhaft sein, den ohne Richtungsan- 
derung direkt zu dem Mundungsende 30 fuhrenden Gaskanal mit einer ausreichenden Lange zu versehen. Die 
Flufcrate des feuchten Luftstroms 26 wird eingestellt, urn die Erzeugung einer laminaren Stromung im Bereich 
des Auflageendes des Halteelements 22 zu unterstiitzen, wobei eine brauchbare FluRrate im Bereich von 0,6 
bis 2,0 l/min liegen kann. 

[0032] Der Probenkopf 16 weist ferner eine Temperiereinrichtung 32 auf, urn die Temperatur T P desselben 
einzustellen. Der Gaskanal 24 durch den Probenkopf 16 ist derart ausgefuhrt, daR der feuchte Luftstrom die 
Temperatur T p des Probenkopfs 16 annimmt, wenn es den Probenkopf durchstromt. Zu diesem Zweck kann 
der Gaskanal 24 einen entsprechenden Verlauf aufweisen oder kann beispielsweise auch als mehrere Teilka- 
nale ausgefuhrt sein. Zum Einstellen der Temperatur des Probenkopfs 16 ist ferner in bekannter Weise ein 
Temperatursensor (nicht gezeigt) an demselben vorgesehen. 

[0033] Die Temperiereinrichtung 32 kann eine beliebige bekannte Einrichtung zum Einstellen der Temperatur 
sein. Bei bevorzugten Ausfuhrungsbeispielen der vorliegenden Erfindung ist die Temperiereinrichtung 32 ein 
Flussigkeitswarmetauscher zur Probenkopftemperierung, der sowohl ein Heizen als auch ein Kuhlen des Pro- 
benkopfs 16 ermoglicht. Somit konnen auch Gastemperaturen unterhalb bzw. nahe der Raumtemperatur 
schneil eingestellt werden. Alternativ konnten herkommliche Peltier-Elemente oder Heizelemente zur Einstel- 
lung der Probenkopftemperatur und somit des den Probenkopf durchstromenden feuchten Luftstroms verwen- 
det werden. An dieser Stelle sei angemerkt, dafi in Fig. 1 aus Grunden der Obersichtlichkeit als Verbindung 
des Probenkopfs mit dem Rest des Systems lediglich die Gasleitung 28 dargestellt ist, wahrend weitere Ver- 
bindungen, beispielsweise elektrische Verbindungsleitungen, Leitungen zum Zufuhren eines Temperierfluids, 
Leitungen zum Zufuhren eines Vakuums fur eine Haltekaptllare und dergleichen, nicht gezeigt sind. 
[0034] Die vorliegende Erfindung ist nicht auf einen Probenkopf, der kombiniert ein Halteelement und eine 
Gaszufuhrung aufweist, beschrankt. Vielmehr konnen ein Halteelement und separat davon eine Vorrichtung, 
die einen feuchten Gasstrom auf das Halteelement richtet, vorgesehen sein. Eine solche Vorrichtung kann bei- 
spielsweise eine langliche Diise einer ausreichenden Lange besitzen, urn die Erzeugung eines laminaren Gas- 
stroms zu unterstiitzen. 

[0035] Bevor nachfolgend im einzelnen auf die erfindungsgemaft verwendete Befeuchtungseinheit 14 einge- 
gangen wird, sei kurz darauf hingewiesen, daft samtliche Programmierungen derselben zur Durchfuhrung von 
Feuchtexperimenten und dergleichen uber den Steuerrechner 10 und die Steuerelektronik 12 erfolgen kann. 
Bei dem dargestellten Aufbau dient die Steuerelektronik 12 dazu, die Befehie des Steuerrechners 10 der Be- 
feuchtungseinheit 14 sowie dem Probenkopf 16 zuzufuhren. Nachdem weder der Steuerrechner 10 noch die 
Steuerelektronik 12 Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind, bedurfen dieselben hierin keiner weiteren 
Erlauterung. 

[0036] Im folgenden wird das in Fig. 2 schematisch dargestellte Ausfuhrungsbeispiel einer erfindungsgema- 
fien Vorrichtung zur Erzeugung einer definierten Umgebung fur partikelformige Proben naher erlautert. Diese 
umfalit ein Fluidmodul 34, das uber eine Mehrzahl von Fluidleitungen 36, 38, 40 und 42 mit dem Probenkopf 
1 6 verbunden ist. Uber die Fluidleitung 36 wird dem Probenkopf das Meligas zugefuhrt und an dem Mundungs- 
ende 30 desselben bereitgestellt. Als Messgas wird dabei das Gas bezeichnet, das an den Ort der partikelfor- 
migen Probe, d.h. im wesentlichen das Mundungsende, zugefuhrt wird, urn die gewiinschte relative Feuchte 
einzustellen. Wie oben erlautert wurde, nimmt das Meftgas die Temperatur T p des Probenkopfs 16 an. 
[0037] Die Befeuchtungseinheit zum Erzeugen des durch die Fluidleitung 36 gefuhrten feuchten Gasstroms 
umfaftt einen Befeuchter 44 und einen Ruckkuhler 46. Der Ruckkuhler 46 besitzt eine Temperatursteuerein- 
richtung 48 zum Einstellen der Kuhlertemperaturdes Ruckkuhlers 46. Der Eingang des Befeuchters 44 ist mit 
einer Preftluftleitung 50 verbunden, wahrend der Ausgang desselben mit dem Eingang des Ruckkuhlers 46 
verbunden ist. Der Ausgang des Ruckkuhlers 46 ist mit der Fluidleitung 36 verbunden. Der Ruckkuhler 46 be- 
sitzt ferner einen Ausgang, der mit einer Kondensatleitung 52 verbunden ist. 

[0038] Die Fluidleitung 38 ist mit einer Vakuumpumpe 54 und ferner mit einer in dem Probenkopf 16 vorge- 
sehenen Haltekapillare (nicht gezeigt) verbunden, urn eine partikelformige Probe am Auflageende der Halte- 
kapillare zu halten. 

[0039] Die beiden Fluidleitungen 40 und 42 stellen Leitungen zum Zufuhren und Abfuhren eines Temperier- 
fluids zum Einstellen der Temperatur des Probenkopfs 16 dar. Zu diesem Zweck sind diese Fluidleitungen in 
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bekannter Form mit einer Temperierungssteuereinrichtung 56 und einer Pumpe 58 zum Liefern eines Tempe- 
rierfluidflusses durch die Temperierfluidleitungen 40 und 42 verbunden. 

[0040] Bei dem in Fig. 2 gezeigten Ausfuhrungsbeispiel wird ein Gasstrom definierter Feuchte am Mundungs- 
ende 30 wie folgt erzeugt. 

[0041] Abhangig von einer am Probenort gewunschten Feuchte und einer vorgegebenen Probenkopftempe- 
ratur T p wird unter Verwendung der oben genannten. Magnus-Forme! die fur die gewunschte relative Feuchte 
Frei erforderliche Taupunkttemperatur ermittelt. Diese Ermittlung kann in dem Steuerrechner 10 erfolgen. 
[0042] Auf die ermittelte Taupunkttemperatur T dp wird die Kuhlertemperatur eingestellt, urn dadurch die ge- 
wunschte Feuchte am Ort der Probe einzustellen. Zum Erzeugen des Gasstroms mit der Taupunkttemperatur 
T dp wird zunachst dem Befeuchter 44 uber die Leitung 50 Preftiuft zugefuhrt, die in dem Befeuchter 44 mit einer 
zu hohen Feuchtigkeit beaufschlagt wird, d.h. einem Taupunkt und einer Temperatur oberhalb des gewunsch- 
ten Wertes. Dieses zu feuchte Gas wird dem Ruckkuhler 46 zugefuhrt und auf die Kuhlertemperatur T K abge- 
kiihlt. Dadurch wird uberschussiges Wasser in dem Gas kondensiert, so daft die Kuhlertemperatur T K den ge- 
wunschten Gastaupunkt und damit die Taupunkttemperatur T dp des Messgases festlegt. Das dabei erzeugte 
Kondensat wird uber die Leitung 52 abgefuhrt. 

[0043] Das Meftgas mit der gewunschten Taupunkttemperatur T dp wird unter Druck uber die Fluidleitung 36 
auf die oben beschriebene Weise zu der Mundung 30 geleitet. Dabei muft sichergestellt sein, daft zwischen 
dem Ruckkuhler und dem Meftkopf 16 keine Kondensation stattfindet, so dass keine Verringerung der Tau- 
punkttemperatur stattftnden kann. Zu diesem Zweck ist die Gasleitung 36 vorzugsweise durch eine beheizte 
Gasleitung, beispielsweise eine flexible beheizte Teflonleitung, gebildet. Ist sichergestellt, daft die Kuhlertem- 
peratur T K stets unter der Umgebungstemperatur, in der das System betrieben wird, liegt, ist das Vorsehen ei- 
ner Heizung fur die Fluidleitung 36 nicht erforderlich, da dann ohne Vorsehen einer Heizung sichergestellt ist, 
daft die Temperatur des Meftgases nach Verlassen des Ruckkuhlers nicht unter die Kuhlertemperatur absinkt 
und somit eine Kondensation nicht stattfindet. 

[0044] Dadurch, daft erfindungsgemaft das Meftgas ausgehend von einer hoheren Temperatur und Feuchte 
unter Kondensation auf eine gewunschte Taupunkttemperatur T dp abgekuhlt wird, ist die Taupunkttemperatur, 
d. h. die Temperatur, bei der die relative Feuchte bei einem gegebenen Druck 100 betragt, exakt einstellbar. 
Nach dem Ruckkuhler ist jede weitere Kondensation von Feuchtigkeit aus dem Meftgas verhindert. Somit 
hangt die relative Feuchtigkeit am Mundungsende 30 und somit am Kristall entsprechend der oben angegebe- 
nen Magnus-Formel lediglich von der Taupunkttemperatur des Meftgases und der Temperatur des Meftgases 
am Mundungsende 30 ab. Bei dem gegebenen Ausfuhrungsbeispiel wird der Probenkopf 16 unter Verwen- 
dung des Temperierfluids auf eine gegebene Temperatur T p geregelt, so daft die relative Feuchte des Meftgas- 
stroms uber eine Einstellung der Taupunkttemperatur des Meftgases geandert werden kann. Diese Taupunkt- 
temperatur des Meftgases entspricht der Kuhlertemperatur T K , so daft durch Einstellen der Kuhlertemperatur 
die relative Feuchte des Meftgases am Mundungsende 30 eingestellt werden kann. 

[0045] Das beschriebene System erlaubt die Einstellung der relativen Feuchte am Mundungsende des Pro- 
benkopfes auf eine exakte Weise fur den Fall, dass im Ruckkuhler und am Mundungsende identische Drucke 
vorherrschen. Da dies in der Praxis schwer realisierbar ist, ist bei bevorzugten Ausfuhrungsbeispielen eine 
Korrektureinrichtung vorgesehen, urn Druckdifferenzen zwischen dem Mundungsende und dem Ruckkuhler zu 
berucksichtigen. 

[0046] Fur eine solche Druckkorrektur wird die Dampfdruckkurve des Reinstoffsystems Wasser/Wasser- 
dampf bzw. Eis/Wasserdampf verwendet. Diese Kurve p(T) gibt fur jede Temperatur T den entsprechenden, 
sich uber einer Wasser- bzw. Eisoberflache einstellenden Wasserdampfdruck p an. Fur diese Kurve, die hoch- 
genau vermessen ist und die in etwa exponential veiiauft, gibt es Berechnungsgleichungen. 
[0047] Ferner wird davon ausgegangen, dass im Gemisch feuchter Luft der Wasserdampfanteil thermodyna- 
misch nahezu unabhangig von umgebenden Gasen betrachtet werden kann (ideales Gasgemisch), so daft die 
Dampfdruckkurve p(T) auch fur den Wasserdampfteildruck e(T) im Gemisch gilt. Bei einer bestimmten Tempe- 
ratur T des feuchten Gases kann also maximal der durch die Dampfdruckkurve angegebene Wasserdampfpar- 
tialdruck e(T) im Gemisch voriiegen. 

[0048] Beim Ruckkuhlprinzip wird eine auf eine hohe Feuchte konditionierte Luft auf eine Temperatur T K ab- 
gekuhlt und dabei tiberschussige Feuchte auskondensiert. Es stellt sich der Wasserdampfpartialdruck e(T K ) im 
Gas ein, wobei die Kuhlertemperatur T K aufgrund des verwendeten Ruckkuhlprinzips der Taupunkttemperatur 
T dp entspricht. 

[0049] In feuchter Luft gilt ferner das fur ideale Gase aufgestellte Dalton'sche Gesetz, nachdem sich der Ge- 
samtdruck eines Gemisches aus der Summe der Partialdrucke der Komponenten ergibt, d. h. bei feuchter Luft 
P = Pun + e - Andert sich der Druck des Gasgemischs, so andern sich alle Teildrucke anteilig. Dieser Effekt wird 
bei einer Korrektur zur Kompensation des durchfluftabhangigen Druckverlusts in der Meftgasleitung 36 be- 
rucksichtigt. 

[0050] Zum Durchfuhren der erfindungsgemaften Druckkorrektur muft die Druckdifferenz zwischen dem 
Druck im Ruckkuhler und dem Druck am Mundungsende ermittelt werden. Als Druck am Mundungsende bzw. 
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am Ort der Probe kann dabei vereinfachend ein typischer Umgebungsdruck p p von 980 mbar angenommen 
werden. Alternativ kann zu diesem Zweck ein Absolutdrucksensor am Probenkopf vorgesehen sein, urn den 
exakten Umgebungsdruck zu erfassen. Ferner wird der im Ruckkuhler 46 voriiegende Druck P K mittels eines 
Drucksensors, vorzugsweise eines Differenzdrucksensors, erfaftt. Deraktuelle Druck im Ruckkuhler p K variiert 
je nach eingestelltem Gasdurchfluft und Temperatur. 

[0051] ZurDurchfuhrung der Druckkorrektur wird nun ausdergewunschten relativen Feuchte und dervorge- 
gebenen Probenkopftemperatur uber die obige Magnum-Formel die zugehorige Taupunkttemperatur T ?p ermit- 
teit. Aus dieser Taupunkttemperatur wird uber die Dampfdruckkurve der zugehorige Wasserdampfpartialdruck 
e p berechnet. Dieser kann durch den Steuerrechner direkt berechnet werden oder durch einen Zugriff auf eine 
Nachschlagtabelle ermittelt werden. 

[0052] Aus diesem ermittelten, am Probenkopf notwendigen Partialdruck e p wird entsprechend dem Verhalt- 
nis der Drucke im Ruckkuhler und am Ort der Probe (Umgebungsabsolutdruck) der im Ruckkuhler einzustel- 
lende Wasserdampfpartialdruck e K wie folgt ermittelt: 



[0053] Uber die Dampfdruckkurve kann dieser Wasserdampfpartialdruck ex wiederum in eine einzustellende 
Taupunkttemperatur am Ruckkuhler umgerechnet werden. Auf diese Taupunkttemperatur wird die Ruckkuhler- 
temperatur T K eingestellt, urn am Ort der Probe die gewunschte Feuchte zu erhalten. 
[0054] Somit kann selbst bei einem uber die Meftgasleitung 36 auftretenden Druckabfall eine hochgenaue 
Einstellung der Feuchte am Mundungsende 30 erfolgen. 

[0055] Bevorzugte Ausfuhrungsbeispiele der vorliegenden Erfindung ermoglichen die Zugabe von Fremdga- 
sen und/oder Flussigkeiten in den Meftgasstrom. Ein mit hierzu erforderlichen Einrichtungen versehenes mo- 
difiziertes Fluidmodul 64 ist in Fig. 3 gezeigt. Zu diesem Zweck sind Fremdgasleitungen 70 und 72 uber jewei- 
lige Massenfluftregler MFC mit der Meftgasleitung 36 verbunden. Uber diese Leitungen 70 und 72 konnen ein 
Fremdgas 1 und ein Fremdgas 2 in das Meftgas eingebracht werden. 

[0056] Ferner ermoglicht das in Fig. 3 gezeigte System das Einbringen einer verdampften Flussigkeit in das 
Meftgas. Eine Flussigkeit 80 kann uber eine Flussigkeitsleitung 68, in der ein Massenfluftregler MFC vorgese- 
hen ist, einem Direktverdampfer 82 zugefuhrt werden, der uber eine Gasleitung 84 mit der Meftgasleitung 36 
verbunden ist. Der Direktverdampfer bewirkt eine ruckstandsfreie Verdampfung der ihm zugefuhrten Flussig- 
keit, so daft der Massenfluft der ihm zugefuhrten Flussigkeit dem des ihn verlassenden Gases entspricht. 
[0057] Da bei dem in Fig. 3 gezeigten System alle Fluidstrome, sowohl das Meftgas als auch die Fremdgase 
1 und 2 und die Flussigkeit uber Massenfluftregler dosiert werden, kann aus der Verhaltnisbildung der Mas- 
senstrome eine Absenkung bzw. Anhebung des im Ruckkuhler eingestellten Taupunkts berechnet werden, so 
daft diese bei der Einstellung der Feuchte des Meftgases am Mundungsende 30 berucksichtigt werden kon- 
nen. Bei der zugefuhrten Flussigkeit 80 kann es sich urn eine wasserfreie Flussigkeit, beispielsweise Isopro- 
panol, handeln. Ist die Flussigkeit nicht wasserfrei, muft dies bei der Einstellung der Feuchte ebenfalls beruck- 
sichtigt werden. 

[0058] Die voriiegende Erfindung ermoglicht somit die beliebige Zudosierung von Fremdgasen oder Flussig- 
keiten uber einen internen Verdampfer zu dem Meftgas, wobei die Dosierung aller Fluide uber die Massenfluft- 
regler MFC erfolgt, so daft die jeweiiige Zudosierung bei der Einstellung der Feuchte durch eine entsprechende 
Absenkung bzw. Anhebung des im Ruckkuhler eingestellten Taupunkts berucksichtigt werden kann. 
[0059] Der erfindungsgemaft verwendete Befeuchter zur Beaufschlagung des Gases mit einer erhohten 
Feuchtigkeit und einer erhohten Temperatur, bevor dasselbe einer Ruckkuhlung unterzogen wird, kann eine 
herkommliche Blasensaule (Bubbler) sein. Eine erfindungsgemaft bevorzugte Ausgestaltung eines solchen 
Befeuchters ist jedoch in Fig. 4 gezeigt. Der Befeuchter ist dabei als ein Umlaufbefeuchter realisiert, der eine 
Befeuchtereinheit 90, die einen Eingang, der mit der Preftluftleitung 50 verbunden ist, und einen Ausgang, der 
mit einem Eingang eines Abscheiders 92 verbunden ist, aufweist. Der Ausgang des Abscheiders 92 ist mit dem 
Ruckkuhler 46 verbunden. Der Abscheider 92 ist uber eine Leitung 94 ferner mit einem Wasservorrat 96 ver- 
bunden. Der Wasservorrat weist ferner einen Ausgang auf, der uber eine Pumpe 98 mit einem weiteren Ein- 
gang der Befeuchtereinheit 90 verbunden ist. Bei dem in Fig. 4 gezeigten Befeuchter wird uber die Pumpe 98 
der Befeuchtereinheit 90 Wasser aus dem Wasservorrat 96 zugefuhrt, wobei das Meftgas, d. h. die Preftluft, 
in dem Befeuchter 90 mit dem Wasser befeuchtet wird. Flussiges Wasser wird in dem Abscheider 92 abge- 
schieden und uber die Leitung 94 zu dem Wasservorrat 96 zuruckgefuhrt. Ein Umlaufbefeuchter, wie er in 
Fig. 4 gezeigt ist, ist gegenuber einer unhandlichen Blasensaule vorteilhaft, da er kompakter ausgefuhrt wer- 
den kann. 

[0060] Die erfindungsgemafte Vorrichtung und das erfmdungsgemafte Verfahren ermoglichen eine hochex- 
akte Einstellung der Feuchte uber einen groften Bereich und insbesondere eine hochexakte Einstellung der 
Feuchte in dem fur eine Proteinkristallographie interessierenden Bereich knapp unterhalb von 100 relativer 



DE 102 32 172A1 2004.02.12 

Feuchte, beispielsweise zwischen 80% und 100 relativer Feuchte. Dabei lassen sich erfindungsgemali parti- 
kelformige Proben bei beliebigen Temperaturen untersuchen, wobei lediglich die entsprechende Gastempera- 
tur uber die Probenkopftemperatur T p entsprechend eingestellt werden mud. Abhangig von der Temperatur 
des Probenkopfs kann die Taupunkttemperatur durch ein entsprechendes Regeln der Temperatur des Ruck- 
kuhlers eingestellt werden, urn eine gewunschte Feuchte zu erhalten. Vorteilhaft konnen hierzu Peltier-Ele- 
mente verwendet werden, die eine erhohte Stabilitatder Temperaturregelung ermoglichen. Ferner ist durch die 
Verwendung von Ruckkuhlern mit erhohter Kuhlleistung ein erweiterterTaupunkteinstellbereich moglich, wobei 
es bevorzugt ist, im Ruckkuhler einen langen Gasweg zu verwenden, urn eine verbesserte DurchfluRunabhan- 
gigkeit der erzeugten Feuchtwerte zu erhalten. Eine verlangerte Lebensdauer des Ruckkuhlers kann ferner er- 
reicht werden, wenn derselbe als Edelstahlruckkuhler ausgefuhrt wird. Die Moglichkeit einer hochflexiblen 
Feuchteeinstellung und ferner die Moglichkeit der Untersuchung von Proteinkristallen bei erhohten Tempera- 
turen liefert ein beispielhafter Einstellbereich der Gastemperatur von 5°C bis 60°C und ein beispielhafter Ein- 
stellbereich des Gastaupunktes von 1°C bis 60°C. 

[0061] Die erfindungsgemafce Vorrichtung eignet sich insbesondere zur Anwendung auf dem Gebiet der Pro- 
teinkristallographie. Es ist bekannt, daft sich durch Kristallschrumpfung die Kristallordnung bei Proteinkristallen 
verbessern laftt, wobei dieser Prozeft direkt uber den Wassergehalt im Kristall gesteuert werden kann. Wie 
oben ausgefuhrt wurde, kann dieser Wassergehalt durch die vorliegende Erfindung exakt kontrolliert werden. 
Vorzugsweise sind dabei der Steuerrechner 10 sowie die Steuerelektronik 12 ausgelegt, urn vorbestimmte 
Feuchtexperimente durchzufuhren. Dabei kann die erfindungsgemafte Vorrichtung vorzugsweise Einrichtun- 
gen aufweisen, die es ermoglichen, verschiedene Parameter, wie Startwertfeuchte, Endwertfeuchte und 
Feuchtegradient, gezielt einzustellen. Ferner kann die vorliegende Erfindung Einrichtungen aufweisen, die es 
ermoglichen, wahrend derartiger Feuchteexperimente die Anderung der kristallinen Ordnung im Rontgenstrahl 
zu verfolgen. 

[0062] Ein beispieihaftes Feuchteexperiment, das durch die erfindungsgema&e Vorrichtung zur Erzeugung 
einer definierten Umgebung fur partikelformige Proben durchgefuhrt werden kann, besteht beispielsweise da- 
rin, zunachst einen Proteinkristall in seinem nativen Zustand zu montieren und dann zur Charakterisierung des 
Kristallsystems eine Feuchterampe zu durchlaufen. Als Startfeuchte kann dabei die relative Feuchte des nati- 
ven Zustands gewahlt werden, wahrend als Endfeuchte ein Feuchtewert verwendet wird, der der Startfeuchte 
minus 20% entspricht. Die Anderung der Feuchte kann beispielsweise in Schritten von jeweils 0,25 erfolgen, 
so dali sich bei einer Feuchtedifferenz von 20% achzig Feuchtniveaus ergeben. Als Verweildauer auf einem 
jeweiligen Niveau kann eine Zeit von 30 Sekunden implementiert werden, so daft die Gesamtdauer eines sol- 
chen Feuchteexperiments 50 Minuten betragen wurde. Die Reaktion des Kristalls auf die Feuchteanderung 
kann kontinuierlich mit Rdntgenaufnahmen festgehalten werden. 



Patentanspruche 

1 . Vorrichtung zur Erzeugung einer definierten Umgebung fur partikelformige Proben mit folgenden Merk- 
malen: 

einem Halteelement (22) mit einem Auflageende fur eine partikelformige Probe; 

einer Vorrichtung zum Erzeugen eines feuchten Gasstroms an einem Mundungsende (30) derselben, wobei 
das Mundungsende (30) auf das Auflageende gerichtet ist, 

wobei die Vorrichtung zum Erzeugen des feuchten Gasstroms folgende Merkmale aufweist: 

eine Einrichtung (44; 90-98) zum Bereitstellen eines Gases, das eine erste Temperatur und eine erste relative 

Feuchte aufweist, so dafi das Gas eine erste Taupunkttemperatur besitzt; 

einen Kuhler (46) zum Abkuhlen des Gases auf eine Kuhlertemperatur unter Kondensation von Feuchtigkeit, 
urn eine zweite Taupunkttemperatur des Gases, die der kuhlertemperatur entspricht, einzustellen; eine Ein- 
richtung (24, 28; 36) zum Leiten des Gases mit der zweiten Taupunkttemperatur zu dem Mundungsende (30) 
unter Verhinderung einer Kondensation von Feuchtigkeit aus dem Gas; und 

eine Einrichtung zum Einstellen der relativen Feuchte des Gases an dem Mundungsende (30) durch Einstellen 
der Kuhlertemperatur und Einstellen der Temperatur des Gases an dem Mundungsende. 

2. Vorrichtung gemafi Anspruch 1 , bei der die Einrichtung zum Leiten des Gases eine Fluidleitung (28) und 
einen Melikopf (16), der das Mundungsende (30) aufweist, aufweist, wobei ferner Einrichtungen zum Halten 
der Temperatur der Fluidleitung (28; 36) und des Mefikopfes 16) auf einer Temperatur, die die zweite Taupunkt- 
temperatur nicht unterschreitet, vorgesehen sind. 

3. Vorrichtung gemali Anspruch 1 Oder 2, die eine Einrichtung (10) zum Ermitteln einer einzustellenden 
zweiten Taupunkttemperatur auf der Grundlage einer gewunschten relativen Feuchte des Gases an dem Mun- 
dungsende (30) und einer Temperatur, auf die das Gas an dem Mundungsende (30) eingestellt wird, aufweist. 
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4. Vorrichtung gemali Anspruch 3, bei der die Einrichtung zum Einstellen der Temperatur die Kuhlertem- 
peratur auf die ermittelte zweite Taupunkttemperatur einstellt und die Temperatur des Gases am Mundungs- 
ende (30) auf einen konstanten Wert einstellt. 

5. Vorrichtung gemali Anspruch 1 Oder 2, die ferner eine Einrichtung zur Berucksichtigung eines Druckun- 
terschieds zwischen einem Druck im Kuhler (46) und einem Druck am Mundungsende (30) beim Einstellen der 
relativen Feuchte am Mundungsende (30) aufweist. 

6. Vorrichtung gemali Anspruch 5, die ferner eine Einrichtung zum Ermitteln des Druckunterschieds basie- 
rend auf einem erfafiten Druck in dem Kuhler (46) und einem erfafiten Absolutdruck am Mundungsende (30) 
oder basierend auf einem erfassten Druck in dem Kuhler (46) und einem typischen Umgebungsdruck aufweist. 

7. Vorrichtung gemali Anspruch 6, die ferner eine Einrichtung zum Ermitteln einer einzustellenden zweiten 
Taupunkttemperatur auf der Grundlage einer gewunschten relativen Feuchte des Gases an dem Mundungs- 
ende (30) und einer Temperatur, auf die das Gas an dem Mundungsende (30) eingestellt wird, aufweist, die 
folgende Merkmale aufweist: 

eine Einrichtung zum Ermitteln einer an dem Mundungsende erfordeiiichen Taupunkttemperatur des Gases 
auf der Grundlage der gewunschten relativen Feuchte und der Temperatur des Gases am Mundungsende (30); 
eine Einrichtung zum Ermitteln eines erforderlichen Wasserdampfpartialdrucks des Gases am Mundungsende 
(30) aus der Temperatur des Gases am Mundungsende (30) und der erforderlichen Taupunkttemperatur des 
Gases am Mundungsende; 

eine Einrichtung zum Ermitteln eines im Kuhler (46) erforderlichen Wasserdampfpartialdruckes basierend auf 
dem erforderlichen Wasserdampfpartialdruck des Gases am Mundungsende (30) und dem Druckunterschied; 
und 

eine Einrichtung zum Ermitteln der einzustellenenden zweiten Taupunkttemperatur des Gases basierend auf 
dem ermittelten erforderlichen Wasserpartialdruck im Kuhler (46). 

8. Vorrichtung gemafi einem der Anspruche 1 bis 7, bei der die Einrichtung (48) zum Einstellen der Kuh- 
lertemperatur und der Temperatur des Gases am Mundungsende (30) ausgebildet ist, urn die Temperaturen 
derart einzustellen, daft vorbestimmte Verlaufe der Feuchte des Gasstroms eingestellt werden. 

9. Vorrichtung gemafi einem der Anspruche 1 bis 8, die ferner eine Einrichtung (70, 72, MFC) zum Zufuh- 
ren eines oder mehrerer Fremdgase in den feuchten Gasstrom aufweist. 

1 0. Vorrichtung gemali einem der Anspruche 1 bis 9, die ferner einen Direktverdampfer (82) zum Zufuhren 
einer verdampften Flussigkeit zu dem feuchten Gasstrom aufweist. 

11 . Vorrichtung gemali Anspruch 8 oder 9, die ferner eine Einrichtung zum Berucksichtigen der Anderung 
des Taupunkts des feuchten Gasstroms durch das Zufuhren des einen oder der mehreren Fremdgase 
und/oder das Zufuhren der verdampften Flussigkeit beim Einstellen der relativen Feuchte am Mundungsende 
(30) aufweist. 

1 2. Vorrichtung gemali einem der Anspruche 1 bis 1 1 , bei der die Einrichtung zum Einstellen der Tempe- 
ratur am Mundungsende (30) eine Einrichtung zum Einstellen der Temperatur eines Probenkopfs(16), der das 
Mundungsende (30) aufweist, aufweist. 

13. Verfahren zur Erzeugung einer definierten Umgebung fur partikelformige Proben mit folgenden Schrit- 
ten: 

Halten einer partikeiformigen Probe an einem Auflageende eines Halteelements (22); 

Erzeugen eines feuchten Gasstroms (26) an einem Mundungsende (30), das auf das Auflageende gerichtet 

ist, mit folgenden Teilschritten: 

Bereitstellen eines Gases, das eine erste Temperatur und eine erste relative Feuchte aufweist, sodafi das Gas 
eine erste Taupunkttemperatur besitzt; 

Abkuhlen des Gases auf eine Kuhlertemperatur unter Kondensation von Feuchtigkeit, urn eine zweite Tau- 
punkttemperatur des Gases, die der Kuhlertemperatur entspricht, einzustellen; 

Leiten des Gases mit der zweiten Taupunkttemperatur zu dem Mundungsende (30), wobei verhindert wird, dali 
Feuchtigkeit aus dem Gas kondensiert; und 

Einstellen der Kuhlertemperatur und der Temperatur des Gases an dem Mundungsende (30) zum Einstellen 
der relativen Feuchte des Gases an dem Mundungsende. 
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14. Verfahren gemaft Anspruch 13, das ferner den Schritt des Haltens des Gases mit der zweiten Tau- 
punkttemperatur nach dem Abkuhlen desselben auf die Kiihlertemperatur auf einerTemperatur, die die zweite 
Taupunkttemperatur nicht unterschreitet, aufweist. 

15. Verfahren gemaft Anspruch 13 oder 14, das ferner einen Schritt des Ermittelns einer einzustellenden 
zweiten Taupunkttemperatur auf der Grundlage einer gewunschten relativen Feuchte des Gases an dem Mun- 
dungsende (30) und einer Temperatur, auf die das Gas an dem Mundungsende (30) eingestellt wird, aufweist. 

16. Vorrichtung gemaft Anspruch 15, bei dem beim Schritt des Einstellens der Temperatur die Kiihlertem- 
peratur auf die ermittelte zweite Taupunkttemperatur eingestellt wird und die Temperatur des Gases am Mun- 
dungsende (30) auf einen konstanten Wert eingestellt wird. 

17. Verfahren gemaft Anspruch 11 oder 12, das ferner einen Schritt des Berucksichtigens eines Druckun- 
terschieds zwischen einem Druck, der beim Kuhlen des Gases auf die Kuhlertemperatur vorliegt, und einem 
Druck am Mundungsende (30) beim Einstellen der relativen Feuchte aufweist. 

18. Verfahren gemaft Anspruch 17, bei dem der Schritt des Berucksichtigens eines Druckunterschieds ei- 
nen Schritt des Ermittelns des Druckunterschieds basierend auf einem erfaftten Druck in einem Kuhler (46), in 
dem das Gas auf die zweite Taupunkttemperatur gekuhlt wird, und einem erfafiten Absolutdruck am Mun- 
dungsende (30) oder basierend auf dem erfassten Druck in dem Kuhler (46) und einem typischen Umgebungs- 
druck aufweist. 

19. Verfahren gemaft Anspruch 18, das ferner einen Schritt des Ermittelns einer einzustellenden zweiten 
Taupunkttemperatur auf der Grundlage einer gewunschten relativen Feuchte des Gases an dem Mundungs- 
ende (30) und einer Temperatur, auf die das Gas an dem Mundungsende (30) eingestellt wird, aufweist, der 
folgende Teilschritte umfaftt: 

Ermitteln einer an dem Mundungsende erforderlichen Taupunkttemperatur des Gases auf der Grundlage der 
gewunschten relativen Feuchte und der Temperatur des Gases am Mundungsende (30); 
Ermitteln eines erforderlichen Wasserdampfpartialdrucks des Gases am Mundungsende (30) aus der Tempe- 
ratur des Gases am Mundungsende (30) und der erforderlichen Taupunkttemperatur des Gases am Mun- 
dungsende; 

Ermitteln eines im Kuhler (46) erforderlichen Wasserdampfpartialdruckes basierend auf dem erforderlichen 
Wasserdampfpartialdruck des Gases am Mundungsende (30) und dem Druckunterschied; und 
Ermitteln der einzustellenden zweiten Taupunkttemperatur des Gases basierend auf dem ermittelten erforder- 
lichen Wasserpartialdruck im Kuhler (46). 

20. Verfahren gemaft einem der Anspruche 13 bis 19, bei dem im Schritt des Einstellens der Kiihlertem- 
peratur und der Temperatur des Gases am Mundungsende (30) dieselben derart eingestellt werden, daft vor- 
bestimmte Verlaufe der Feuchte des Gasstroms (26) eingestellt werden. 

21. Verfahren gemaft einem der Anspruche 13 bis 20, das ferner einen Schritt des Zufuhrens eines oder 
mehrerer Fremdgase zu dem feuchten Gasstrom (26) aufweist. 

22. Verfahren gemaft einem der Anspruche 13 bis 21 , das ferner einen Schritt des Zufuhrens einer mittels 
eines Direktverdampfers verdampften Fiussigkeit zu dem feuchten Gasstrom aufweist. 

23. Verfahren gemaft Anspruch 21 oder 22, das ferner einen Schritt des Berucksichtigens der Anderung 
des Taupunkts des feuchten Gasstroms durch das Zufuhren des einen oder der mehreren Fremdgase 
und/oder das Zufuhren der verdampften Fiussigkeit beim Einstellen der relativen Feuchte des Gases am Mun- 
dungsende aufweist. 

24. Verfahren gemaft einem der Anspruche 13 bis 23, bei dem der Schritt des Einstellens der Gastempe- 
ratur am Mundungsende einen Schritt des Einstellens der Temperatur eines Probenkopfs (16), der das Mun- 
dungsende (30) aufweist, aufweist. 

Es folgen 4 Blatt Zeichnungen 
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